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Removing inorganic salts from surfactive acids or salts - using ultrafiltration or reverse osmosis 

leaving the surfactant in the retentate 
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DEm4700 A In the separation of inorganic salts from and aq. soln. of micelle-forming organic salts or acids, the sola is subjected to ultrafiltration or 
reverse osmosis and the organic sahs or acids are recovered from the retentate. 

Pref. the sola contains 1 -80 wt% of soUds and esp. 20-40 wl.%. The micellc-fOTming salt ot acid is a cationic, anionic, non-iomc or amphoIyUc 
surfactant with a Mw of at least 100 g/mol.. pref. 150 g/mol.. 

The membrane has pores of dia. 0.0001-0.001. pref.0.00 1-0.01 microns and the process ia carried out at 5-80 bar, pref 1-20 bar. It consists of cellulose 

acetate, a fluorocarbon polymer, polysulphone, polyether sulphone, polyacrylate or zirconium dioxide, aluminium oxide or carboa 

AD ViWT AGE - A simple, effective method of separation is givea (Alert reprinted with amended abstract week 9508) (Dwg.0/0) 

EP-626881 B A release film-coated prepreg laminate is covered with a gas impermeable polyamide film. The space between the backing and the film is 

evacuated and the arrangement is subjected to raised temp, in an autoclave. The polyamide film is a copolyamide of 70-97 wt% poIyamide-6,6 units 

and of 3-30 wt.% of polyaniide-6 units. 

The copolyamide film is made by polycondensation of adipic acid, hexamethylene diamine and caprolactam, and pref contams 8-1 5 wt.% of 
caprolactam. It may contain a copper complex as heat stabiliser, and be shaped into a film by extrusion, having a thickness of 25-300 microns. The 
prepreg may consist of an epoxy resin, bismaleimide resin, vinyl ester resin or unsatd. polyester. They contain 30-80 wt% of continuous fibre which 
may be oriented in one ot more directions. The laminate is covered on both sides with a release film whidi is separable fiom the hardened prod. (e.g. a 
Teflon (RTM) fihnX placed on a backing consisting of a metal sheet, covered with the polyamide film, evacuated and hardened in an autoclave. 
EP-626881 A process for the removal of inorganic salts fix)m aqueous solutions of organic salts, acids or nonionic surfactants c^ble of micelle 
fonnatiwi. in which the aqueous solutions are subjected to uUrafiltration and the wganic sahs or acids or the nonionic surfactants are recovered fi-om the 

retentate. ((Dwg.0/0)) . ^ . ui 

US5484531 A Removal of inorganic sah fit)m an aqueous mixture consisting essentially of the inorgamc sah, and an orgamc con:9)osition capable ot 
micelle formation, the mixture containing the organic composition at a concentration above the critical micelle concentration, the process comprising: 
subjecting the aqueous mixture to ultrafiltration in an ultrafiltration membrane having a molecular weight cutofif higher than the molecular weight of the 
organic composition, and recovering the organic composition with a retentate and the inorganic salt with a permeate. ((Dwg,0/O)) 
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@ Verfahren zur Abtrennung anorganischer Saize 

@ Ein Verfahren zur Abtrennung anorganischer Salze aus 
wa&rigen Losungen, von zur Micellbildung befahigten orga- 
nischen Salzen odar Siuren, sotlte in seiner technischen 
Durchfuhrbarkeit verbessert warden. Dies gelang dadurch, 
daQ man die waarigen Losungen einer Ultrafiltration odar 
reversen Osmose unterzieht und die anorganischen Salze 
Oder Sauren aus dam Retentat gewinnt. 
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Die Erfindung bctrifft cin Vcrfahrcn zur Abtr nnung 
an rganischcr Salzc aus waBrigcn L6sungcn von zur 
Miccllbildung bcfahigicn organischcn SaUcn odcr SSu- 
ren und insbesondcrc cin Vcrfahrcn zur HcrsicUung 
salzarmcr bzw. salzf rcicr L6sungcn von anionischen, ka- 
tionischcn oder amphotercn Tensidcn. 

Bei der Hersiellung anionischer, kaiionischer odcr 
amphoiercr Tcnsidc s wic Nonionics kdnncn als Nc- 
bcnproduktc an rganischc Salzc wic Nairiumchlorid 
Oder Natriumsulfai oder dcrglcichen entstehen. Diese 
anorganischen Salzc kdnnen bei cinigen Spezialanwcn- 
dungen stbren, ctwa dann, wcnn jeglichcs korrosions- 
fordemdes Potential dcr Tensidlosung strikt zu vcrmci- 
den ist, oder wcnn Salzc die Viskositai dcr Tensidldsung 
bccinflusscn. 

Die Abtrennung anorganischer Salze von organi- 
schcn Saurcn oder Salzen ist jedoch schwicrig. Fur La- 
bor- und Technikumsmengcn sind saulcnchromatogra- 
phischc Vcrfahrcn dcnkbar odcr cs kann mit Hilfe orga- 
nischcr L6sungsmiiicl ausgcfallt werdea Beide Vcrfah- 
rcn sind schr aufwendig und bringcn nichi immer den 
gcwiinschien Erfolg. 

Die Erfmder haben sich die Aufgabe gcsielli. cin im 
technischcn Maflstab durchfuhrbarcs Vcrfahrcn zu 
schaffcn. das es erlaubi, aus den Lbsungcn von zur Mi- 
cellbiidung bcfahigicn organischcn Salzen oder Saurcn. 
anorganische Salze. abcr auch andere nicht zur Miccll- 
bildung befahigic Verunrcinigungen abzutrennen. Die 
Erfindung machi sich dabei die Erkenntnis zu Nuue, 
dafi bei der Ultrafiitraiion wic auch bei der reversen 
Osmose von Lbsungen. die anorganische Salzc und or- 
ganischc Salze odcr Saurcn dcr genanntcn Art cnthal- 
len. die anorganischen Salze in das Perineal flbcrtrctcn. 
wohingegcn die zur Miccllbildung befahigten organi- 
schcn Salze oder Saurcn im Retentat verbleiben. Dies 
ist crsiaunlich. da das Molgcwichi der zur Miccllbildung 
befahigten organischcn Salzc odcr Saurcn kieincr als 
das AusschluDmolgcwicht dcr cnisprcchenden Mem- 
brancn isi, so daB dcr Fachmann davon ausgehen muBie. 
daB hier cine Trennung nicht zu envarten ist 

Der uberraschendc Trenneffekt kann wissenschaft- 
lich nicht erklan werdcn. Es wird jedoch vcrmutci, dafi 
Sekundarmembrancnbildung und/odcr Miccllbildung 
hier miivcrantwonlich sind. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Vcrfahrcn zur 
Abtrennung anorganischer Salze aus waBrigcn L6sun- 
gen von zur Miccllbildung befahigten organischcn Sal- 
zen odcr Saurcn, dadurch gekennzcichnet, daB man die 
waBrigcn Losungen einer Ultrafiltration oder reversen 
Osmose unterzi eht und di e organischcn Sal^e oder Sau- 
ren aus dem Retentat gcwinnt 

In seiner brcitcsicn AusfQhningsform ist das erfin- 
dungsgcmaBc Vcrfahrcn auf TensidlGsungen anwend- 
bar. in denen die Tensidkonzcniration ubcr der kriti- 
schen Micellkonzentration liegt also auf Tcnsidldsun- 
gen mit einem Tcnsidfeststoffgchalt von mindestcns 1, 
vorzugsweisc mindestcns 10 und insbesondcrc minde- 
stcns 20 Gcw..%. Die Obergrenzc des Tensidfcststoff- 
gehalts wird der Fachmann so wahlen, daB keinc visko- 
sitatsbedingten Stbrungcn des Verfahrcns eintretcn. Sic 
kann bei 40 Gew.-%, 50 Gcw.-% und in Einzclfallcn bei 
60 Oder 80 Gew.-% licgcn. Besondcrs bcvorzugt ist es, 
Losungen mit einem Festsioffgehalt von 10 bis 50 und 
insbesondcrc 20-40 Gew..% zu bchandcln. 

Das crfindungsgemaBe Vcrfahrcn cignct sich, Salze 
aus Tensidlfisungen moglichst wcitgehcnd zu cntfcmcn. 



nierten Restsalzgehalt einzustellen, der unter dem Salz- 
gehalt des Ausgangsproduktes liegt Solch Restsalzge- 
5 haltc sind dann von Intercssc, wcnn bei der nachfolg n- 
dcn Verwendung dcr Ten$idl6sungen cine Verdickung 
durch Elcktrolyte vorgesehen ist und zur Rezeptursi- 
cherheit Produkte mit deRnicrtem Restsalzgehalt ge- 
wunscht werdcn. 
to Das crfindungsgemaBe Vcrfahrcn cignet sich fur zur 
Miccllbildung bcfahigte organische Salze oder Saurcn, 
also Aniontenside, Kationt nsidc und/oder Amphoten- 
side. DarQber hinaus kann es abcr auch bei nichtioni- 
schcn Tensidcn cingesetzt werdcn. 
15 Bei den Anion tensidcn sind hier in erster Linie Sulfo- 
nate und Sulfate zu ncnncrt Diese enthalten aus ihrer 
Hersiellung meist Nairiumsulfat als Beimischung. das 
unter ungunstigen Bedingungen in Form nadligcr, was- 
scrhaliigcr Krisialle auskristallisicrcn kann. Zu ncnncn 
20 sind hier C9-Ci3-Alkylbcnzolsulfonatc. Olefinsulfona- 
te, d. h. Gemische aus Alkcn- und Hydroxyalkansulfona- 
ten sowie die Sulfonate, wic man sie beispielswcise aus 
Ci2- Ci8-Monoolefinen mit end- oder innenstandiger 
Doppelbindung durch Sulfonierung mit gasfbrmigem 
25 Schwcfeltrioxid und anschlieflcnder alkalischer oder 
saurer Hydrolyse dcr Sulfonierungsproduktc erhait Be- 
handelt werdcn kbnnen auch Alkansulfonate, die aus 
C12— Cis-Alkanen. beispiclsweise durch Sulfochlorie- 
rung Oder Sulfoxidation mit anschlicBcnder Hydrolyse 
30 bzw. Neutralisation gewonnen werdea 

Gecignet ftir das crfindungsgemaBe Vcrfahrcn sind 
auch die Ester von o-Sulfofetuaurcn (Esicrsulfonate), 
z. B. die a-sulfonierten Mcthylcstcr dcr hydricncn Ko- 
kos-, Palmkcm- oder Talgfctuaurcn. Insbesondcrc 
35 kommen Ester von a-Sulfof cttsauren, die durch a-Sulfo- 
nierung der Mcthylcstcr von Fettsauren pflanzlichen 
und/oder ticrischcn Ursprungs mit 8— 20 C-Atomen im 
FcttsauremolekOl und nach folgcnder Neutralisation zu 
wasserlfislichcn Monosalzen hergestellt worden sind. in 
40 Betracht Wichiig sind hier die a-Sulfofctisaurcalkyle- 
ster. die cine Alkylkette mit nicht mchr als 4 C-Atomen 
in der Estergruppe aufwciscn, beispielswcise Mcthylc- 
stcr, Ethylcstcr, Propylcstcr und Butylcster, 
Wcitcre geeigncte Aniontenside sind die durch Ester- 
45 spaltung der a-Sulfofettsaurcalkylester crhaiUichen 
o-Sulfofetuauren bzw. ihre Di-Salze. Eingcsetzt werdcn 
konnen naturlich auch bcliebige Gemische von Estcrsul- 
fonaten und den vorgenannten Di-Sauren odcr Di-Sal- 
zen. 

50 Eine wcitcre wichtige ICIasse sind die Aniontenside 
vom Sulfattyp. insbesondcrc die Schwefelsauremonoe- 
ster aus-primarcn-Alkeholcn^iatQrlichen odcr synihcii- 
schcn Ursprungs. Wichiig sind hier beispielswcise Fcti- 
alkoholsulfate, z. B. aus KokosfettalkohoL Talgfctialko- 
55 hoL OleylalkohoL Lauryl-, Myristy!-, Cetyl- oder Steary- 
lalkohol Oder den Cio-Cjo-Oxoalkoholen. sowie die se- 
kundaren Alkohole diescr Kettenlangc Auch die 
Schwcfelsauremonocstcr dcr mit 1 -6 mol Ethylcnoxid 
ethoxylicncn Alkohole der vorgenannten Art, k6nnen 
60 erfindungsgemaB behandelt werden. Ebenso kdnncn 
sulfaticrte Fcttsauremonoglyceridc cingesetzt werdcn. 
Wcitcre Aniontenside die nach dem crfindungsgcmaflcn 
Vcrfahrcn behandelt werden kfinnen, sind Sulfobcm- 
stcinsaurehalbester, Sulfobemsteinsauredicstcr, Alky- 
65 letherphosphatc, Alkylphenolethcrphosphate, Alkylise- 
lionatc, Kondcnsaiionsproduktc von Oxi- und Amino- 
alkansulfonsauren und/oder Alkyldiphcnylcthcrsulfona- 
te. 
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Eine w itere Klasse v n ani nischen Tenstden sind 
carboxymethyliene Oxethylate, dh. die Umsetzungs- 
produkic von ethoxyiierten Alkoholen mil Chloressigs- 
dure. Genannt seien weiterhin auch die Derivate von 
Aminosfluren, d. h. Tcnside von Sarcusittyp. 5 

Das crfindungsgemftBc Verfahren kann weiterhin zur 
Reinigung kationischer Tenside eingesetzt werden. Die 
wichtigsten kationischen Tenside sind die quart&ren 
Stickstoffverbindungen und unt r diesen die Tetraalky- 
lammoniumsalze, die N,N-Dialkylimidazoline sowie die 10 
N-AlkylpyridiniuRisalze. 

Das erfmdungsgemfiBe Verfahren kann weiterhin ein- 
gesetzt werden zur Reinigung amphotarcr Tenside, z. B. 
auf Betainetenside. die durch die Umseuung von Trial- 
kylaminen mit zumindest einem langkettigen Alkylrest 13 
und Chloressigs^ure herstellbar sind Weiterhin kann 
das Verfahren auch zur Reinigung der als Amphotensi- 
de gangigen Sulfobetaine verwcndet werden. 

Neben den genannten ionischen Tensiden k6nnen 
auch nichtionische Tenside nach dem erfindungsgemd- 20 
Ben Verfahren gereinigt werden. Obliche nichtionische 
Tenside sind die Umsetzungsprodukte langkettiger Al- 
kohole mit Eihylenoxid oder Propylenoxid Eine weiicrc 
wichtige Klasse von nichtionischen Tensiden sind die 
Alkyipolyglycoside. Bei nichtionischen Tensiden liegt 25 
das Reinigungsprobtem oftmals daria dafi anorganische 
Beimengungen, die bei der Hcrstellung als Katalysato- 
ren dienea entfernt werden miissen. Dabei kann es von 
Fall zu Fall ndtig sein, diese Katalysatoren durch Zuga- 
be von Sauren oder basischen Verbindungen zun&chst 30 
in eine wasserldsliche Form zu bringea 

Nach dem erfmdungsgemaBcn Verfahren k6nnen 
schlieOlich auch Spezialtenside gereinigt werden. Solche 
Spezialtenside sind z. B. perfluorierte Tenside, die ent- 
weder als Aniontenside oder als nichtionische Tenside 35 
eingesetzt werden. 

Die genannten Tenside haben im allgemeinen ein 
Molgcwichi von mindestens lOOg/mol insbesondere 
150- 500 g/moL 

Nach einer bevorzugten AusfOhrungsform des erfin- 40 
dungsgemaBen Vcrfahrens untcrwirft man die Tensidlfi- 
sungen, die in alicr Regel waBrigc Lbsungen darstellen. 
einer reversen Osmose mit Membranen von 0,0001 bis 
0,001 nm bei einem Druck zwischen 5 bar und 80 bar. 

Nach einer anderen bevorzugten Ausfuhrungsform 45 
der Erfmdung kann man die w&Brigen Ldsungen einer 
Ultrafiltration mit Membranen einer Porenweite zwi- 
schen 0,001 und 0.01 \im bei Drucken zwischen 1 bar 
und 20 bar unterziehen. 

Das etngesetzte Membranmaterial ist fOr das crfm- 50 
dungsgemaBe Verfahren wenig kritisch und kann daher 
vom Fachmann frei gew&hlt werden. So k6nnen Mem- 
branen aus Celluloseacetat Fluorpolymeren, Polysulfo- 
nen, Polyethersulfonen, Polyacrylaten oder Zirkondio- 
xid eingesetzt werden. Auch Membranen aus Alumini- 55 
umoxid oder Kohlenstoffmembran sind einsetzbar. 

Beispiel 

10 kg ca. 30%ige wiBrige Ldsung eines Amphotensi- eo 
des (Umsetzungsprodukt von Chloressigsflurenatriums- 
alz mit Kokosalkyldimethylamin) mit folgender Zusam- 
mensetzung 
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NaQ: 6.6 % 
Glycols&ure: 1.93% 

Na-Chloracctat: 037% 

freiesAmin: 0,17% 

WAS ( Waschaktive Substanzen): 29.8% 



werden mit Wasser 1:1 verdQnnt und in die Membran- 
tremanalyse eingesetzt Mittels einer Pumpe wird diese 
Ldsung bei einem Druck von 10 bar Gber Polysulfon- 
membranen mit einem Cut-off von 5000 gefdrdert 

Durch Entnahme von Permeat (Anfangslcistung 70 
l'm~^'h~') wird das Retentat bis auf 10 1 Volumen ein- 
gedickt 

AnschlieBend beginnt eine Diafiltration, dh.es wird 
unter Konstanthaltung des Retentatvolumens soviel 
Wasser zugefflhrt, wie Permeat entnommen wird 

Durch Messung der elektronischen Leitfahigkeit des 
Permeates wird der Bedarf der Diafiltration ermittelt, 
d h. die Diafiltration wird beendet, wenn der gewunsch- 
te Salzgehalt erreicht ist 

Im Falle dieses Beispiels konnte nach ZufQhrung von 
12 1 Wasser die Diafiltration abgebrochen werdea 

Jeut kann zur Anhebung des WAS-Gehaltes durch 
ausschlieBliche Permeatentnahme die gewUnschte Kon- 
zentration eingestellt werdea 

Bei diesem Beispiel wurde auf eine Anhebung des 
WAS-Gehaltes verzichtet und ein Produkt folgender 
Zusammensetzung erhalten: 



NaCl: 025^ 

GlycoUaure: 0,07% 

Na-Chloracetat: 0,02% 

freiesAmin: 0,07% 

WAS: 293%. 



Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Abtrennung anorganischer Saize 
aus w^Brigen Ldsungen von zur Micellbildung be- 
f^higten organischen Salzen oder S&uren, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die w&Brigen Ldsungen 
einer Ultrafiltration oder reversen Osmose unter- 
zieht und die organischen Salze oder S&uren aus 
dem Retentat gewinnt 

2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die w&Brigen Losungen auf einen 
Feststoffgehalt zwischen 1 und 80Gew.-%, vor- 
zugsweise 10 bis 50 und insbesondere 20 bis 
40 Gew.-%, eingestellt werden kdnnen. 

3. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB man wahrend der Ul- 
trafiltration oder der reversen Osmose so lange mit 
Wasser dialysiert. bis sich im Retenut der vorge- 
wahlte Restsalzgehalt eingestellt hat 

4. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 3. 
dadurch gekennzeichnet, daB man als zur Micellbil- 
dung bef&higte organische Salze oder S&uren, An- 
iontenside, Kationtenside. nichtionische Tenside 
und/oder Amphotenside einsetzt 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche I bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB man Aniontenside, 
Kationtenside, nichtionische Tenside oder Ampho- 
tenside eines Molekulargewichts von mindestens 
1 00 g/mol, vorzugsweise 150 bis g/mol, einsetzt 

6. V rfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4. 
dadurch gekennzeichnet daB man die Ldsungen 



7. Vcrfahren nach cincm dcr Ansprflche 1 bis 4. 
dadurch gekcnnzeichnet, daB man die wiOrigen 5 
LOsungen einer Ultraflltration mit Membranen ei- 
ner Porenweite zwischen 0,001 und 0,01 \im bei 
Drucken zwischen 1 und 20 bar unterzieht 

8. Vcrfahr n nach cincm dcr Anspnlche 1 bis 7, 
dadurch gekcnnzeichnet dafi man Membranen aus 10 
Gclluloscacctat, Fluorpolymcrcn, Polysulfoncn, 
Polyethersulfonen. Polyacrylatc odcr aus Zirkon- 
dioxid Aiuminiumoxid odcr Kohlcnstoff einsetzL 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



65 



